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Titel der Erfindonk 

Verfahren zar Gewinnang and Lbsangsmittelextraktion 
von Feststoffen 



Anwendangsgebiet der Erfindang 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zar Gewinnang and 
Losangsmittelextraktion von Peststoffen, insbesondere 
Biomassen, die darch Kultivierung von Mikroorganismen 
auf der Basis flUssiger Kohlenwasserstof f e als Kohlen- 
stoff- and Energiequelle gewonnen warden. 

Die Erfindang kann eingesetzt werden in der Biotechno- 
logie sowie in der Puttermittei- and Lebensmittel- 
indastrie. 
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Charakteristik der bekanntea technischen Lbsungen 

Die Gewinnung von Fest3toffen t insbesondere von Bio- 
massen aus dex* Kultivierung von Mikroorganismen auf. 
fliissigen Kohlenwasserstof f en ist im allgemeinen ge- 
kennzeichnet durch die Verfahrensstuf en Kultivierung - 
Abtrennang aus dem Kulturmedium - Trocknen - Extrahieren - 
Trocknen* Fur diese einzelnen Verfahrensstuf en sind eine 
Vielzahl von Verfahren bekannt.- 

So werden Biomassen nach ihrer Kultivierung und Ab~ 
•trennung aus dem Kulturmedium zunSchst einer Trocknung 
unterworfeni Dabei wird vorzugsweise die Spriihtrocknung 
angewendet, die eine schonende Trocknung temperatur- 
empf indlicher Produkte durch geringe Verweilzeit der 
f einverteilten Partikel ermbglicht. Duroh die Sprlihtrock- 
nung werden kugelf ormige Teilchen mit einem bestimmten 
Hohlraumanteil,- der.Luft^ bzw 0 Extraktionsmittelein6Chliisse 
ermbglicht, erzeugto 

Weiterhin ist die Walzentrocknung bekannt, bei der die 
Biomassen auf beheizten rotierenden Walzen getrocknet 
werden, Dabei werden Peststoffe in Plattchenf orm erzeugt*. 
Nachteilig wirken sich bei diesem Verfahren die brtlichen 
Uberhitzungen auf die Qualitat. des zu trocknenden Pro- 
dukte b auso 

In einem moderneren Verfahren werden Biomassen oder Ei- 
weifie nach einer Verv/eilzeit von 60 Minuten, bei einem 
pH-V/ert von 3,5 bis 8,0 und einer Temperatur von 
maxp 100°C, vorzugsweise 40°C P unter Druckerhbhong von 
0„196 bis 10 iaPain einen Wirbelschichttrockner gedtist, 
bei einem Feststof f anteil bis 40 Massen-?S t vorzugsweise 
12 Massen-£ und bei einem zugeflihrten Luftstrom von 500°C . 
getrocknet, in einem nachgeschalteten PlieBbettapparat 
geklihlt und auf 5 Massen-% nachgetrocknet • 



-3- 220932 



Dabei werden Peststoff granulate erzeugt mit einem 
Durchmesser von 12 mm (DD-PS 140078). 
Urn die so getrockneten Biomassen von den ihnen noch 
anhaftenden Kohlenwasserstoff resten und den nicht er- 
wiinschten biogenen Zellinhaltsstoff en zu befreien, 
werden diese einer Lbsungsmittelextraktion unterzogen* 
Um den notwendigen Reinheitsgrad der Biomassen zu er- 
reichen, der den Qualitatsanf orderungen an Futtermittel 
entspricht, werden in den modernen Extraktionsverf ahren 
vorzugsweise L5sungsmittelgemische verwendet, die sich 
aus polaren und apolaren Losungsmitteln zusammensetzen* 
Der Nachteil dieses Verfahrens besteht darin, da3 zur 
vollstandigen Entfernung des Extraktionsraitteis die 
Peststoffe, insbesondere Biomassen, einer aufwendigen 
Nachbeharidlung unterzogen v/erden miisaen (WP C 12C/207 425) ♦ 

Es wurde bereits gefunden, dafl der strukturelle Aufbau 
des Peststoffes wesentlich die Stabilitat und die Effek- 
tivitat des Extraktionsverf ahrens beeinflussen kann„. 
So wurde ein Verf ahren vorgeschlagen (B 01 D/213 719 )» 
in welchem sprlihgetrocknete Biomassen durch Einwirkung 
von hohen bis sehr hohan Scher- und Druckkraften ver- 
dichtet und gepreQt werden, AnschlieOend werden die 
PreQliiige zu einem feinkornigen Granulat zerkleinert 
und mit einem Lbsungsraittelgemisch aus Benzin/Athanol/ 
Wasser extrahiert. Zur Entfernung der der Biomasse noch 
anhaftenden Restextraktionsmittel wird die extrahierte 
Biomasse 10 Minuten bei 70°C und anschlieOend 10 Minuten 
bei 120°C getrocknet* 

Dieses Verfahren weist aber den Nachteil auf , daQ fiir 
die Vorbereitung der zu extrahierenden Biomassen ein 
sehr hoher apparatetechnischer und energetischer Aufwand 
erforderlich ist 0 
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Ziel der Erfindung 

Ziel der' Erf indung ist 69, den Aufwand an Apparaten und 
Energie gegeniiber den bekannten Verfahren zu senken 
bei gleichbleibender Qualitat des Endproduktes • 

5 We sen der Erf indung 

Der Erf indung liegt die Aufgabe zugrunde, durch eine 
gezielte vorbereitende Behandlung der zu extrahierenden 
Biomassen ein effektives und stabiles Extraktionsver- 
fahren zu entwickeln. 

10 Ausgehend von der Erkenntnis, daQ der strukturelle Aufbau 
der Feststoffe wesentlich die Stabilitat und die Effek- 
tivitat des Extraktionsverfahrens beeinfluSt, wurde liber- 
raschend gefunden, daQ Feststoffe, insbesondere Biomassen, 
die einer 7/irbelschichttrocknung unterzogen wurden, eine 

15 bestimmte physikalisch-chemische Struktur aufweiseh, 
duroh die das Absinkverhalten, das Durchsatzvermogen, 
der Stoffaust^usch und das Retentionsverhalten gegeniiber 
Extraktionsmittelgemischen entscheidend verbessert wird. 

ErfindungsgemaB wird die Aufgabe dadurch gelost, daB man 
20 wirbelschichtgetrocknete Feststoffe, insbesondere Bio- 
massen, die in granulierter Form vorliegen, durch eine 
mechanischo Behandlung, vorzugsweise Mahlen, auf ein Korn- 
spektrum von 100 bis 500 ^ura zerkleinort. Wahrend oder nach 
der mechanischen Behandlung werden den Feststoffen, ins- 
25 besondere Biomassen, Wasser oder Yfasserdampf bei einer • 
Temperatur. von 10 bis 80°C, vorzugsweise 20 bis 60°C, 
in einer solchen Menge zugefiihrt, bis der V/assergehalt 
in den Feststoff en, insbesondere Biomassen, 10 bis 20 % 
betragt o 
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Nach 15 bis 45 Minuten werden die so vorbehandelten 
Featatoffe, inabeaondere Biomaaaen, einer Loaunga- 
mittelextraktiqn unter Verwendung der bekannten 
LUaungBinittelgemiache zugefiihrt* Als besonders vorteil- 
haft hat aich aber erwieaen, daB durch die erfindunga- 
gemafie Vorbehandlung der Featstoffe, inabeaondere Bio- 
massen, die Extraktion bei Erzielung der gleich guten 
Ergebnisae mit nur einem Ibsungamittel, beiapielaweiae 
Benzin, durchgefiihrt werden kann, Dadurch kann die sehr 
aufwendige Auatreibung sowie deatillative Auftrennung 
der losungsmittelgemiache nach der Extraktion entfallen, 

Nach der Extraktion werden die Feststoffe, inabeaondere 
Biomassen, zur Entf ernung .der Restextraktionsmittel 
zweiatufig getrocknet, wobei in der eraten Stufe 
5 bia 10 Minuten bei 90°C und in der zweiten Stufe 
5 bia 10 Minuten bei 130°C getrocknet wird. 
Mit der Anwendung des erf indungagemafien Yerfahrena kann 
der Aufwand in apparatetechniacher Hinaicht und an 
Energie weaentlich geaenkt werden 0 

So iat beispielaweiae die Eorbehandlung dea Extraktiona- 
gutea weaentlich einfacher ala bei den bekannten tech- 
niechen Verfahren, ala auch der zusatzliche Aufwand naoh 
der Extraktion f iir die Ehtferilung der Extraktionamittel- 
reate nicht mehr erf orderlich* 

In den nachf olgenden Beispielen wird die Erf indung 
naher erlautert. 

Beiapiel 1 ; 

Eine Bioraasseauapension, hergeatellt durch Kul ti vie rung ' 
dea Produktionaotammea Loddercmyces elongiaporua auf 
einer Dieselkraf tat of fraktion im Kohlenatoff ke ttenlangen 
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bereich von Cg bis Cg^ weist folgendo Zusammensetzung 
auf: - 

Trockensubstanz: 20,8 Massed 

Y/asser . : 76»0 Masse-% 

Dieselkraftstoff : 3 f 2 Masse-% 

Dieae Suspension wurde in einem halbtechnischeh Versuchs- 
wirbelschichttrockner schonend bei einer Guttemperatur 
von etwa 150°C getrocknet, 

Hier.bei wurden kugelf ormige Granulate mit einem Durch- 
-masser von 8 bis 12 mm und einer Zusammensetzung von 

Trockensubstanz: 83,8 .Masse-^5 
Y/asser : 9 P 4 Masse-% 

Dieselkraftstoff: 6*8 Masse-% 

erhalten c 

Die Granulate wurden in einer Laborkugelmiihle bei 25°C 
gemahlen und eine Kornfraktion von 90 % mit einer GrcSQe 
zwischen 100 bis 500^um gewonnen 0 Die erhaltene Korn- 
fraktion v/urde mit y/asser versetzt und 25 Minuten einer 
Quellung unterzogen. 

Das angequollene Trockengut hat folgende Zusammensetzung: 
Trockensubstanz: 74,5. Masse-% 

Y/asser i 18,5 Masse-% . 

Dieselkraftstoff: 7*0 Masse-% 

Das so vorbehandelte Trockengut wurde diskontinuierlich 
mit einem Benzin:Athanol~Y/as6er-Gemisch => 80 :. 19 : 1 
4-stufig extrahiert und das losungsroittelhaltige Extrak- 
tionsgut durch eine jeweils 10~miniitige Erhitzung auf 
9.0°C und 130°C zweistufig von anhaftenden Losungsmittel- 
resten befreit*' 

Die auf die'sem Wege gewonnene Biomasse hat folgende Zu- 
■ s arame n s o t zung : 
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Benzin 

Athanol 

Wasser 



Trockensubstanz : 



* 



90,43 

0,03 Masse-?S 

0,04 Masse-% 

9,4 Masse-S6 



Kohlenwasserstoffe : -0,1 Masse-% nach alkalischer 



BeiBpiel 2: 

Eihe waflrige Suspension von Biqmasse, die auf der Grund- 
lage der Konvertierung von einer Dieselkraf tstoff - 
Praktion im Siedebereich von 240°C bis 360°C and eines 
n-alkanutilisierenden Bakterienstammes der Art . 
Acinetobacter calcoaoeticus gewonnen wurde, wurde in 
einem Wirbelschichttrockner getrocknet* 
Zusammensetzung der Suspension: 

Trockensubstanz: 18,4 Masse-% 

WaBser : 78,8 Masse-% 

Dieselkraf tstoff: 2,8 Kfcsse-% 

Zusammensetzung des Peststoffes: 

Trockensubstanz: 80, G Masse-% 

Wasser : 14 f t Masse-% 

Dieselkraf tstoff : . 6,3 Masse -% 

Der Feststoff hat eine tropf enf brmige Gestalt und weist 
eine hohe Schiittdichte auf. 

Der Peststoff wurde anschlieBend in .einer MLihle auf die 
KorngrSBe .0,1 mm bis 0,8 mm- gemahlen* Danach wurde der 
Peststoff unter Ruhren mit Wasser. bis auf einen Wasser- 
gehalt von 17,5 % befeuchtet und der Quellungsvorgarig 
nach 30 Minuten abgeschlossen* 

Der so vorbehandelte Peststoff wurde mit einer Benzin- 
fraktion (Siedebereich 60 bis 90°C) auf konventionelle 
Art und Weise extraktiv gereinigt # 

Der extraktionsmittelhaltige Peststoff wurde zweistufig 



Hydrolyseraethode 
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bei etwa- 90 P C and 130°C vort anhaftenden Losungsmittcln 
befreit und v/eist folgende Zusammensetzung auf: 



Trockensubstanz 

Benzin 

Y/asser 



91,05 Massed 
0,08 Itfasse-% 
8,90 Masse-% 

Kohlenwasserstoff e : 0,15 Masse -% nach alkalischer 

Hydrolysemethode 



Beispiel 3: 

Eine Biomassesuspension, die durch Konvertierung eines 
n-fAlkangemischea im Kettenlangenbereich Cjq - rait 
einem Hefestaram der Art Loddero Joyces elongisporus ge- 
v/onnen wurde, wurde in einem r/irbelschichttrockner auf- 
bereitet* Es warden traubenf brmige Feststoffe (Granulate) 
erhalten,- die eine groBe Dichte aufweisen* 
Die Zusammensetzung der Granulate ist: 

Trockensubstanz: 87,0 Massed' 

Y/asser : 12,5 Masse-^ 

n-Alkangemisch ; 0,5 Masse-?5 

Der Peststoff wurde in einer Mlihle gemahlen und ari- 
schlieSend anter Rtihren mit tiberhitztem 7/asserdampf bis 
zii einem '.Vassergehalt bis 20 % 9 vorzugsweise 14 bis 18 % y 
25 teinuten behandelt. 

Die Temperatur des zerkleinerten Feststoffes Uberschreitet 
nicht 90°Ca Durch eine vorhergehende Siebong des ge- 
mahlenen Prcduktes kann auch ein » f iir die V/eiterverar- 
beitung optimales KorngrbSenspektrum fiir den Quellungs- 
vorgang ausgev/ahlt . v/erden. Danach wurde der angequollene 
Feststoff auf herkbnunliche Vtei3e diskontinuierlich 
extraktiv gereihigt. Kiersu diente ein. Benzinf raJction 
(Siedebereich 60 bis 90°C)/i>Iethanolgemisch =* 80 ; 20 Vol-&. 
Der benzin- und inethanolhaltige Feststoff wurde bei zwei 
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verschiedenen Temperaturen im Bereich von 90°C and 
130°C getoastet and damit vom Benzin and Methanol 
befreit und besitzt fplgende Zasammensetzong: 

Trockensubstan2 : 89,43 Maese-56 

Wasser : 10,50 Masse-% 

Benzin : 0,03 Masse-# 

Methanol i 0,01 

n-Alkangemisch i 0,04 Maase-jS 



Erf indungsanspruch 

Verfahren zar Gewinnung und Losungsmittelextraktion von 
FeBtstoffen, insbesondere Biomassen, die darch Kulti- 
vierung von Mikroorgenismen auf der Basis fliissiger 
Kohlenwasserstof fe als Kohlenstoff- und Energiequelle 
gewonnen and einer V/irbelechichttrocknung anterworfen 
wurden und als Granulat vorliegen, dadurch gekenn- 
zeichnet, daft das Granulat durch mechanische Behandlung, 
vorzugsweise Mahlen auf ein Kornspektrum von 100 bis 
500^um zerkleinert wird, wahrend oder nach der mechanischen 
Behandlung Y/asser oder Wasserdampf bei einer Temperatur 
von 10 bis 80°C 9 vorzugsweise 20 bis 60°C in einer 
solchen Menge zugeftihrt wird, bis der Wassergehalt'in 
dem Granulat 10 bis 20 % betragt und daB nach 15 bis 
45 Minitten eine Lbsungsmittelextraktion unter Verwendung 
bekannter Lb3ungsmittel* oder Losungsmittelgemische an- 
geschlossen. wird und anschiieGend das extrahierte Pro- 
dukt in bekannter V/eise zweistufig getrocknet wird* 



